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Composition cosmetique ou dermo-pharmaceutique sous forme 
de perles et precedes pour la preparation 



5 La presente invention a pour objet un nouveau type de perle biocompatible capable de contenir 
diverses substances, des composants a activite biologique, des composants cosmetiques ou 
pharmaceutiques, des pigments ou produits de charges. 

L'utilisation d'actifs, ou de tous composes ou substances, pour des applications topiques a 
10 visees cosmetiques ou dermo-pharmaceutiques, necessite V incorporation a un support, 
denomme composition pour les applications cosmetologie et support galenique pour les 
applications pharmaceutiques. 
Les fonctions de ce support sont multiples : 

- il doit permettre une application pratique au point d' administration. Dans le cas d'une 
15 application topique, a visee cosmetologique ou dermo-pharmaceutique, un fluide de 

comportement rheologique adapte est la forme de support la plus souvent retenue. 

- il doit permettre la dilution du principe actif ou des composes actifs pour obtenir la 
concentration souhaitee compatible avec Teffet recherche 

- il doit apporter dans le cas des produits cosmetiques, un toucher le plus agreable possible. 
20 dans ce cas les proprietes sensorielles du support sont primordiales 

La plupart des compositions topiques, cosmetiques ou dermo-pharmaceutiques, sont des 
compositions aqueuses. On peut citer les gels, les lotions et les emulsions. Ces produits 
cosmetiques sont des demaquillants, des toniques, des compositions amincissantes, des 
25 compositions anti-solaires, apres-solaires, des produits capillaires, des produits d'hygiene, des 
dentifrices et certains produits de maquillage. Ce sont aussi des compositions dermo- 
pharmaceutiques. 

Ces compositions aqueuses sont aujourd'hui tres utilisees en raison de leur forte teneur en eau 
qui procure lors de P application une sensation de fraicheur sur la peau et la muqueuse. Elles ne 
30 laissent pas de residus, ne brillent pas et ne conferent pas d'aspect ou de toucher gras a la 
peau. ■ 

Cependant ces compositions aqueuses, en particulier celles a phase aqueuse continue, 
presentent un certain nombre d'inconvenients rappeles dans le brevet FR 2 660554! 
Brievement, on notera Peffet dessechant de ces compositions sur la peau, qui est mal supporte 
35 par les personnes a peaux seche ou normale. La capacite de gels et emulsions a pouvoir 
incorporer certains composants comme les huiles essentielles ou les parfums sans etre 
destabiliser, reste faible. 

Les compositions de type emulsion contenant une phase grasse, presentent une consistance tres 
onctueuse. Elles sont tres recherchees car elles sont facilement appliquees a Faide des doigts a 
40 partir du conditionnement sous forme de pot ou de tube (Brevet FR 2734714). La grande 
stabilite de ces emulsions, est due a la presence de cires dans la phase grasse dont la 
temperature de fusion est generalement superieure a 80°C. Leur preparation a une temperature 
superieure a la temperature de fusion des cires, empeche Tutilisation de principes actifs 
thermosensibles. 

45 En plus de l'eflfet dessechant observe, la phase aqueuse est un element tres favorable au 
developpement de micro-organismes (Pharmacie galenique - Bonnes pratiques de fabrication 
des medicaments, A. Le Hir, Ed: Masson, page 88) II est done necessaire d'incorporer a ces 
preparations, des agents limitant le developpement microbien a large spectre. Ces agents, . 
appeles conservateurs, peuvent presenter pour certains, une certaine toxicite vis a vis de la 
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peau. Ainsi Tutilisation de certains conservateurs est aujourd'hui tres reglementee voire 
interdite pour certains comme le diisobutyl-phraoxy-ethoxy-ethyl-dimethyl^^ 
(Legislation et reglementation-Produits cosmetiques et produits d'hygiene corporelle - Les 
editions du Journal officiel- 1 997-page 229). 
5 Enfin 1'eau presente dans ces compositions cosmetiques et dermocosmetiques, constitue un 
milieu tres favorable aux reactions radicalaires et en particulier aux reactions d'oxydations. 
Ainsi Fincorporation de molecules tres sensibles au stress oxydatif comme la vitamine C ou 
certains acides gras ou certaines molecules polyinsaturees, est tres diflBcile du fait de la tres 
faible stabilite dans le temps. 

10 Dans le cas des compositions associant une phase aqueuse et une phase lipidique, la presence 
indispensable de molecules amphiphiles a pouvoir tensioactif, permet la dispersion stable et le 
melange des deux phases. Ces molecules peuvent presenter une certaine agressivite pour la 
peau (Les molecules de la beaute, de Phygiene et de la protection pages 33-38, les tensioactifs, 
Pierre le Perchec, Ed Nathan). On cherche done a realiser des compositions anhydres dans 

15 lesquelles des principes actifs peuvent etre incorpores a des temperatures inferieures a 80°C et 
dont la texture est suffisamment onctueuse pour permettre un etalement satisfaisant avec les 
doigts. 

Les formulations anhydres destinees aux applications cosmetiques et dermo-pharmaceutiques 

20 sont connues depuis longtemps. Les plus anciennes sont constitutes d'huiles animales, 
vegetales, minerales ou de leur melange. Ces formes huileuses ne sont plus utilisees en raison 
de leur texture grasse. Les compositions de maquillage a phase grasse, sont surtout utilisees 
pour leurs proprietes d'adherence a Tepiderme, de protection, de formation de film 
impermeable a Feau. Les produits anhydres de maquillage se presentent le plus souvent sous 

25 forme de solide compact, par exemple rouge a levre, ou sous forme de creme. (Peau-Soins 
cosmetiques et Preparations dermo-pharmaceutiques-R. Raoult, Ed. Porphyre page 106). 
Ces compositions, si elles sont interessantes, restent neanmoins tres grasses et epaisses. 
D'autre part, leur stabilite implique la presence de cires dont les temperatures de fusion 
generalement superieures a 80°C empeche Temploi de principes actifs thermosensibles. 

30 Une amelioration est proposee dans le brevet franpais FR 2 734714, avec T utilisation dans la 
composition d'une association entre autre d'argile organomodifiee, de particules polymeriques, 
de silice pyrogenee, dispersees dans une phase grasse sans utilisation de cire. Cette 
composition sous forme de gel anhydre, meme si elle reste grasse, est suffisamment onctueuse 
pour etre etalee avec les doigts. Elle peut incorporer des molecules thermosensibles. 

35 Cependant les argiles utilisees, sont modifiees par des sels d' ammonium quaternaire gras 
pouvant etre irritants pour la peau. Enfin la phase grasse comporte des huiles a caractere 
amphiphile, conferant un aspect brillant a la peau. 

Apres differentes etudes, nous avons constate que les inconvenients des compositions de Tart 
40 anterieur, a savoir : 

- TefFet dessechant, la presence de tensioactifs, d'antioxydants, Timpossibilite d'utilisation de 
molecules sensibles au stress oxydatif pour les compositions aqueuses 

- TefFet gras, Timpossibilite d'utilisation de molecules thermosensibles, TefFet brillant et la 
difficult e d' etalement pour les compositions anhydres 

45 pouvaient etre resolus par Tutilisation de perles de composition strictement anhydre et 
depourvues completement d'agents tensioactifs, definissant Tobjet de Tinvention. 
De fagon surprenante, nous avons decouvert que Tassociation d'huiles, de cires minerales, de 
ores animales ou vegetales, de talc et _de silice, donne_ une_ (imposition solide^ stable dans le 
temps, pouvant contenir des actifs, et qui presente une texture non grasse, fondante, filmogene, 

50 facile a etaler sans donner de residus, ni d'aspect brillant. 
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Cependant cette composition n'est pas assez onctueuse pour pouvoir etre prelevee facilement a 
l'aide des doigts a partir d'un conditionnement sous forme de pot ou de tube. 
Nous avons decouvert que des particules preparees a partir de cette composition, utilisees 
seules, adherent suffisamment a l'epiderme pour etre prelevees aisement avec les doigts et etre 
5 appliquees en conservant les proprietes de la composition. Nous nommerons perles les 
particules issues de la mise en forme de ces compositions. La composition apparait comme 
etant dans un etat disperse, permettant des applications topiques cosmetiques et dermo- 
pharmaceutiques. 

La presente invention, dans Tun de ses aspects, a done pour objet une composition comprenant 
10 au moms une cire hydrophobe, une huile non amphiphile et du talc. La temperature de fusion 

finale doit etre comprise entre 15°C et 70°C et de preference entre 20°C et 45°C. 

Les compositions conformes a 1'invention, sont constituees essentieUement de cire ou de 

melanges de cires minerales, d'huiles minerales non grasses, non amphiphiles, de talc et de 

sihees. Elles peuvent contenir en outre des additifs huUeux pateux ou solides des ingredients 
15 actifs liposolubles ou hydrosolubles. 

La composition contient generalement de 0,1 % a 40 % de cire de paraffine ou d'un melange 

de cire de paraffine et de cires choisies preferentiellement parmi : 

- la cire de Camauba 

- la cire de Candellila 
20 - la cire d'Alfa 

- Pozokerite 

- les cires vegetales comme la cire d'olivier, la cire de riz, la cire de jojoba hydrogenee ou les 
cires absolues de fleurs 

- les cires d'abeilles et cires d'abeilles modifiees 

25 D est possible d'utiliser d'autres matrices cireuses, mais le melange obtenu doit etre caracterise 
par un point de fusion inferieur a 90°C, par 1'absence de composes tensioactifs, par un 
comportement hydrophobe et une non mouillabilite par 1'eau. 

Dans le melange de cires, la cire de paraffine represente de preference au moins 40 % en poids 
par rapport au poids total du melange de cires. 
30 Outre les cires mentionnees ci-dessus, la composition selon 1'invention contient generalement 
une huile minerale ou un melange d'huiles minerales, preferentiellement une huile de paraffine 
ou un melange d'huiles de paraffine et d'huile minerales ou d'huiles de syntheses choisies 
parmi : 

- les huiles de silicones hydrophobes de viscosite comprise entre 5 et 9000 centistockes et phis 
35 particulierement : 

- les cyclomethicones 

- les huiles organofluorees lipophiles 

- le perhydrosqualene 

Dans le melange des huiles, 1'huile de paraffine represente de preference de 4 % a 90 % en 
40 poids par rapport au melange. D'autres composes huileux comme l'alcool oleique la lanoline 
1'huile de toumesol, 1'huUe de palme, peuvent etre utilises, mais le melange huileux' obtenu doit 
etre caractense par un comportement hydrophobe, une absence de miscibilhe avec l'eau et un 
point de fusion compris entre 0°C et 45 °C. 

Outre les huiles et les cires mentionnees ci-dessus, la composition selon 1'invention contient du 
45 talc parfois additionne de silice. On choisi preferentiellement un talc de granulometrie fine 
infeneure a 5 micrometres et une silice pyrogenee n'ayant pas subie de derivation chimique ii 
composition contient generalement de 0,5 % a 10 % en poids de particules de talc et de silice 
n est en outre Rossible pour atuster la consistance, d'introduire dans-lacomposition-des argiles - 
Crt !H _ di y erslons huileuses, des gommes de siheones phenylees, des amidons, des 
50 stnicturants des corps gras. • 
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Une forme particulierement preferee de composition selon Finvention, contient en plus un 
polyoxyethylene glycol, dont Fajout permet d'ameliorer les qualites de douceur et de fondant 
des compositions. 

Les compositions selon Finvention sont obtenues par melange a chauffage modere. Plus 
5 precisement ces compositions sont obtenues par un procede caracterise par le fait que Ton 
melange a la temperature de fusion de la cire, la cire et Fhuile jusqu'a obtenir un melange 
caracterise par une temperature de fusion inferieure a la temperature de fusion de la cire. Le 
rapport initial entre la cire et Fhuile peut etre module pour que la temperature de fusion du 
melange final, soit inferieure a la temperature de degradation du compose a incorporer le plus 
10 sensible a la chaleur. Dans la pratique, le pourcentage en poids de cire hydrophobe dans le 
melange est compris entre 1 et 40 %. Le melange final doit etre solide a temperature ambiante 
et presenter preferentiellement un point de fusion de 30°C. Le melange est ensuite refroidi sous 
agitation adaptee, a une temperature superieure de 2°C ou 3°C a son point de fusion, pour 
permettre Finclusion des actifs cosmetiques ou pharmaceutiques, des huiles de silicones, des 
15 polyoxyethylenes-glycols, du talc, de la silice. 

Les compositions obtenues sont ensuite mises en forme pour donner des particules spheriques 
hydrophobes appelees perles. 

La presente invention dans Tun de ses aspects, a done pour objet une composition anhydre, 
sans agents emulsionnants ou tensioactifs. La presente invention a egalement pour objet un 

20 procede de preparation des perles a partir des compositions telles que definies ci-dessus. 

Les principales techniques de preparation de particules spheroides, sont essentiellement des 
techniques mecaniques. Par exemple, la granulation a chaud autour d'un noyau solide dans une 
turbine ou par un lit d'air fluidise ou dans un melangeur planetaire, par passage a travers une 
filiere, par moulage, coulage ou injection a chaud ou sous pression dans des moules. Ces 

25 techniques ont toutes Finconvenient de necessiter un equipement important et ne permettent 
pas une modulation facile de la taille des particules. Les precedes sont longs et la composition 
est soumise a des stress thermique, mecanique et oxydatif dans le cas de la mise en forme sous 
pression a chaud. 

La technique d'evaporation de solvant decrite dans le brevet FR 0 505 648, est basee sur la 
30 dispersion d'une phase organique contenant les produits constitutifs des particules et des 
agents dispersants, dans une phase aqueuse non miscible sous agitation. Cette etape est suivie 
de Felimination sans agitation du solvant organique sous pression reduite, permettant la 
formation des particules. Cette methode ne permet pas d'obtenir des particules de grande taille. 
De plus Felimination complete du solvant est tres difficile et enfin, les particules obtenues 
35 contiennent tout ou partie de Fagent dispersant. 

Les techniques basees sur Fextrusion et/ou le broyage impliquent la formation de particules de 
surfaces irregulieres et soumettent la composition a des stress thermique, mecanique et 
oxydatif. 

Des techniques moins agressives ou requerant peu d'echauflfement, existent pour le traitement 
40 de substances sensibles a la temperature, a Foxydation et au stress mecanique. Ce sont les 
methodes dites de solidification par le froid. 

Dans la description du brevet EP 0 438359, le melange fondu contenant les actifs et les 
excipients, est disperse sous forme de gouttelettes par passage a travers une buse, dans une 
tour ou elles sont refroidies par un gaz froid a contre courant, puis recuperees. Si cette 
45 technique presente une nette amelioration par rapport aux techniques precedentes, elle reste 
complexe a mettre en oeuvre, Fetape de dispersion est difficile a maitriser et la taille des 
particules n'est pas facilement modulable. On ne peut pas obtenir ou difficilement des 
.particules dont la taille est. superieure a un millimetre. Enfin, cette technique ne permet pas 
d^obtenir de grands rendements. 
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Les techniques basees sur le refroidissement de la composition fondue, maintenue en 
mouvement dans un liquide non solvant comme 1'eau, decrite dans les brevets FR 2 705232 
FR 2 660 534, EP 0 045 008, sont appelees techniques par fusion chaude. 
Ces techniques decrites par Langer (E. Mathiowicz et R. Langer, Journal of Controlled 
5 Release, 5, 1987, pages 13-22), consistent a disperser la composition ou melange, 
prealablement fondue, dans un liquide porte a la meme temperature, avec lequel elle n'est pas 
miscible. Les gouttelettes obtenues, sont solidifiees par refroidissement du milieu de dispersion 
sous agitation. L'homme de Part sait que 1'une des grandes difficultes de ces procedes, est 
d'obtenir une bonne stabilisation de l'emulsion realisee. En effet, si 1'agitation n'est' pas 

10 suffisante, les gouttelettes ont tendance a fusionner pour reconstituer les deux phases. 
L'emulsion doit etre stabilisee sans variations de la taille des gouttelettes jusqu'a 
refroidissement sous la temperature de solidification. La taille des gouttelettes depend de la 
vitesse d'agitation, de la viscosite du milieu de dispersion, et bien sur de la presence d'agents 
tensioactifs ou emulsionnants. Dans les brevets FR 2 658829 et EP 0 045008, la dispersion est 

15 stabilisee par la presence d'agents amphiphiles et par le maintien d'une agitation importante. Si 
ces procedes sont interessants, ils ne permettent pas d'obtenir des particules de tailles 
superieures a 1000 micrometres et 1'elimination des agents tensioactifs reste tres difficile. 
Dans la description du brevet FR 2 660554, le precede ne fait pas appel a l'utilisation d'agent 
emulsionnant, car la composition lipidique contient des composes amphiphiles permettant de 

20 stabiliser la dispersion en phase aqueuse. De telles compositions ne permettent pas la 
preparation de particules superieures a 1000 micrometres par ce precede, et les particules ainsi 
preparees peuvent s'hydrater et absorber jusqu'a huit fois le poids d'eau. Ce precede n'est 
done pas compatible avec les compositions strictement hydrophobes. 

Dans la description du brevet FR 2 705232, le melange du principe actif a la composition a 
25 base de polymere hydrophobe, est realise lors de la dispersion dans une phase aqueuse a une 
temperature superieure a la temperature de transition vitreuse. Ce precede a Pinconvenient 
d'etre long car la dispersion a chaud doit etre maintenue jusqu'a la fin de l'encapsulation de 
composes actifs par les gouttelettes. 

30 Selon l'invention, il est propose un nouveau precede pour la preparation de particules, a partir 
des compositions conformes a la presente invention, dans lesquelles les inconvenients des 
techniques decrites dans les procedes precedents, peuvent etre evites. 

En comparaison avec les procedes des brevets mentionnes ci-dessus, le precede de la presente 
invention, est realise sans utiliser d'agent emulsionnant, ni solvant, ni particules preformees et 

35 a est beaucoup plus rapide. Les particules obtenues selon la presente invention, sont 
spheriques, de tailles comprises entre 1 et 10 000 micrometres. Selon une forme de realisation 
preferee de l'invention, les perles ont une taille comprise entre 1000 et 10 000 micrometres et 
contiennent, dissous ou disperses dans leur matrice, des composants cosmetiques, 
pharmaceutiques, biotechnologiques. Selon cette forme de realisation, la composition lipidique 

40 des perles sert de support et de vehicule a des composants tels que des parfums, des huiles 
essentielles, des aromes, des pigments, des charges, des colorants, des enzymes et' coenzymes 
et d'autres substances actives cosmetiques. La capacite de chargement des perles peut 
s'etendre de 0,02 % a 75 % par rapport au poids de perles. 

L'homme de I'art sait que lorsqu'on effectue I'incorporation de ces composants dans les 
45 perles, il convient de choisir une composition lipidique appropriee de telle sorte que le precede 
puisse etre mis en oeuvre et que les perles soient solides a temperature ambiante avec une taille 
comprise de preference entre 1000 et 10 000 micrometres. 

Parmi les composants cpsmetiques_pouvant etre incorpores dans les perles, on peut eiter les 
vrtammes ou provitamines A, B, C, D, E, PP et leurs esters, des hydratants, de la melanine les 
50 carotenoides, les substances anti-fadicalaires, les hydroxyacides, les antiseptiques les " 
antiacneiques, les antipelliculaires, les filtres U. V., les keratolytiques tels que l'acide saHcylique 
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et ses sels, les molecules agissant sur la pigmentation, sur T inflammation, les agents emollients 
tels que les esters gras, les substituts ou constituants du s^um, les extraits biologiques, les 
colorants du cheveu, les antiperspirants, les molecules capables de pieger les odeurs et aromes, 
les molecules dites a effet amincissant. D'autres composants peuvent etre incorpores dans les 
5 pedes, comme les charges adoucissantes ou lubrifiantes pour la peau tels que Ie talc, le kaolin, 
le mica, les nanotitanes, les poudres de microbilles polymeriques de polyamides ou au contraire 
des poudres destinees a l'abrasion a partir de particules de silices ou d'origine polymerique ou 
d'origine vegetale. 

Les perles peuvent contenir aussi des conservateurs, des antioxydants, des colorants et 
10 pigments ainsi que des agents matifiants comme par exemple le carbonate de magnesium, 
1'amidon, la poudre de zinc, Poxyde de zinc, les microbilles siliconees Tospearl de Toshiba. On 
peut incorporer a ces perles d'autres microparticules ou microcapsules, des systemes vectors 
ou matriciels contenant des principes actifs, des cellules et organites cellulaires. Enfin, ces 
perles peuvent contenir des composants pharmaceutiques destines a traiter des pathologies 
15 cutanees ou mucosales ou capables de diffusion transdermique. 

Dans cette description, le terme composant actif est utilise pour designer n'importe quelle 
substance therapeutique active ou melange pouvant etre avantageusement administres a 
Thomme ou aux autres animaux pour diagnostiquer, soigner, reduire, traiter ou prevenir la 
maladie. A titre d'exemples, on peut citer les antibiotiques, les hormones et derives, la nicotine, 
20 les antihistaminiques, les anti-inflammatoires steroidiens et non steroi'diens, les agents 
antiallergiques, les anesthesiques locaux, les vasodilatateurs, les antiviraux, les anticorps et 
molecules agissant sur le systeme immunitaire. Cette liste exhaustive n'est en aucun cas 
limitative. 

Dans le cas d'une administration par voie orale de ce type de particules, il convient de choisir 
25 une composition appropriee, compatible en terme de toxicite, de biocompatible, et de 
biodegradabilite avec ^absorption par voie orale. Dans ce cas les composants seront choisis 
parmi les composants deja utilises pour P administration par voie orale et de telle sorte que les 
perles formees conservent leurs proprietes d' incorporation et de stabilisation des composants 
actifs. 

30 Les perles selon Pinvention peuvent contenir des pigments mineraux ou organiques y compris 
des pigments nacres. Parmi les pigments organiques, on peut citer le noir de carbone, differents 
pigments organiques D et C Red, orange ou yellow codifies dans le colour index. Parmi les 
colorants mineraux, on peut citer les dioxydes de titane, les oxydes de fer, rouge, brun, noir ou 
jaune, les oxydes de chrome, les outremers polysulfure d'aluminosilicate, le pyrophosphate de 

35 manganese, le bleu de Prusse ou ferrocyanure ferrique et les bleus cyaniques. Les pigments 
sont presents dans les perles dans des concentrations all ant de 0 a 30 % et preferentiellement 
de 1 % a 20 % en poids par rapport au poids de perle. 

Les perles selon Tinvention chargees en pigments, peuvent etre utilisees comme bases de 
produit de maquillage tels que des fonds de teint, des embellisseurs de tdnt, des correcteurs de 

40 maquillage, des cremes teintees, des ferds a paupieres, des fards a joues, des rouges a levres. 
La presente invention dans Tun de ses aspects, a done pour objet un precede de preparation de 
pedes contenant des pigments. Les perles contenant des pigments selon 1'invention, peuvent 
etre utilisees comme base de produits cosmetiques. Selon cette forme de realisation, la taille 
des perles peut etre inferieure a 10 micrometres. Dans ces conditions, les perles peuvent etre 

45 utilisees pour V incorporation de pigments destines a F elaboration de peintures, encres et 
teintures. 

Selon 1'invention, il est propose un nouveau precede pour la preparation de particules appelees 
. pjwies,_ dans . lequeL les inconvenients des techniques decrites dans les ^p^ 
dessus peuvrat etre evites. 
50 En comparaison avec les techniques de fusion chaude, le precede de la presente invention, ne 
fait pas intervenir d' agents emulsionnants ni de produits amphiphiles dans la composition, pour 

6 
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permettre une dispersion stable lors de la phase de solidification par refroidissement. Le 
melange des differents composants et principes actifs constituant la composition a partir de 
laquelle seront obtenues les pedes, est realise dans une premiere etape du procede. Ce melange 
est realise a chaud a 2°C ou 3 °C au dessus du point de fusion du compose presentant le point 
5 de fusion le plus eleve. L'homme de Tart sait qu'U est necessaire d'appliquer un mode 
d'aghation approprie a la dispersion de tous les composants. Puis la formation des gouttelettes 
de la composition est realisee en dispersant la composition dans un gel prealablement porte a la 
mane temperature, avec lequel eUe est non miscible, de viscostte suffisamment elevee pour 
figer la dispersion. II est preferable d'injecter la composition au sein du gel, par exemple par un 

10 orifice situe a la base du reacteur. L'agitation qui doit etre maintenue tout au long de 
1'injection a pour caracteristique de presenter une pale equipee d'une ancre, destinee a 
disperser la composition et une deuxieme pale axiale equipee d'une helice tripale destinee a 
former les gouttelettes de dispersion de taille souhaitee. Cette demiere etape est extremement 
rapide puisque les gouttelettes sort obtenues au fur et a mesure de 1'injection de la 

15 composition. L'agitation n'a pas besoin d'etre maintenue car les gouttelettes sort figees dans 
le gel. Des la fin de 1'injection, elles sort refroidies immediatement sous la temperature de 
solidification puis lavees et recuperees seches. 

Ce procede est done rapide et ne necessite pas d'etape d'agitation longue et delicate, il permet 
d'mcorporer le principe actif a la composition des la premiere phase de melange des' differents 

20 produits de la composition. 

Parmi les agents gelifiants appropries pour la formation des gels utilises comme milieu de 
dispersion selon l'invention, on peut titer les polymeres carboxyvinyliques tels que les 
carbopols neutralises par la soude, les carraghenanes, les epaississarts et gelifiants 
polysaccharidiques comme les xarthanes, les gommes de guar et de caroube, les alginates les 

25 derives de cellulose, les pectines, l'agar. 

Les gels utilises dans le procede de preparation des perles, ont une concentration generalemert 
comprise entre 0,1 % et 50 % en poids par rapport au poids total de gel. 
Les perles obtenues presentent une grande homogeneite de taille et peuvent etre manipulees 
mdustneUement sans precaution particuliere. Les exemples qui suivert ne sort pas limitatifs ils 

30 servent seulement a illustrer l'invention. 



EXEMPLES 

35 Exemple 1 : Perles contenart des pigments 

Exemple donne pour la fabrication de 100 g de perles contenart des pigments : 



Composition : 

- Huile de parafSne 56 g 
40 -Paraffine 15 g 

- Cire d'abeille 2 g 

- Huile de silicone 5 g 

- Oxyde de fer jaune 3 g 

- Oxyde de fer rouge 2 g 
45 - Oxyde de fer noir 0,5 g 

- Dioxyde de titane 6 g 

- Talc , 5 g 
-Silice 2 g 

- Filtre solaire Parsol 3 g 
50 - Parfiim 0,2 g 

- Conservateur 0,3 g 
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Mode operatoire : 

Dans un recipient thermostate, r ensemble des substances de la composition est melange a 
chaud a 2°C ou 3°C au dessus du point de fusion du compose presentant le point de fusion le 
plus eleve. On ajoute en dernier les composants les phis fragiles. Dans le cas ou des 

5 composants ne sont pas miscibles dans la composition, la dispersion de ces composants dans la 
phase lipidique, est realisee a I'aide d'une turbine a une vitesse de 1000 tours/min . Lorsque le 
melange est homogene, il est ajoute a 600 ml de gel aqueux a 4 % de carbopol Ultrez 10, 
neutralise a pH 6,5 avec de la soude, prealablement porte a la meme temperature que le 
melange et contenu dans un reacteur equipe d'un double systeme d'agitation a ancre et a helice 

10 tripale. Pendant Taddition de la composition, la vitesse d'agitation de Tancre est de 40 
tours/min. et la vitesse d'agitation de Fhelice tripale est de 135 tours/min.. L' agitation est 
maintenue pendant 2 minutes apres la fin de P addition de la composition, puis stoppee. La 
dispersion est alors refiroidie a 15°C. Les perles sont recuperees par tamisage puis lavees a 
Teau distillee et recuperees. Les perles ainsi obtenues ont une taille de 3 mm et peuvent etre 

15 utilisees comrae fond de teint. 

Exemple 2 : Perles contenant des vitamines 





Composition : 




20 


- Huile de paraffine 


55 g 




- Paraffine 


16 g 




- Huile de silicone 


6g 




- Polyoxyethylene glycol 400 


6g 




- Talc ' 


6g 


25 


- Vitamine E 


0,5 g 




- Provitamine A 


0,3 g 




- Silice 


4g 




- Dioxyde de titane 


3g 




- Filtre solaire 


3g 


30 


- Conservateur 


0,2 g 



Mode operatoire : 

Le mode operatoire est identique a celui decrit dans F exemple 1 

Les perles obtenues ont une taille de 3,5 mm et peuvent etre utilisees comme soin anti-age. 

35 

Exemple 3 : Perles chargees en huiles essentielles et huiles vegetales 



Composition : 

- Huile de vaseline liquide 62 g 
40 - Paraffine 16 g 

- Cire d'abeille 1 g 

- Huile de silicone 9 g 

- Huile d'amande douce 2 g 

- Essence de thym 0,5 g 
45 - Essence de marjolaine 0,5 g 

- Vitamine E 0,5 g 

- Talc / 5 g 
-Kaolin 1 g 

- Silice 1 g 
50 - Parfum 0,2 g 

- Conservateur 0,3 g 
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Mode operatoire : 

Le mode operatoire est identique a celui decrit dans F exemple 1 

Les perles obtenues ont une taille de 3 mm et peuvent etre utilisees comme soin adoucissant et 
5 apaisant. 

Exemple 4 : Perles contenant des produits anti-solaires 



Composition : 

10 -Huile de paraffine 46 g 

- Paraflfine 22,8 g 

- Huile de silicone 10 g 

- Cire de Carnauba ] g 

- Lanoline 1 g 
15 - Filtre anti-solaire Solecran 6 g 

- Talc 5 g 

- Silice 1 g 

- Oxyde de zinc 2 g 

- Dioxyde de thane 5 g 
20 - Conservateur 0,2 g 



Mode operatoire: 

Le mode operatoire est identique a celui decrit dans Pexemple 1 . 

Les perles obtenues ont une taille de 4 mm et peuvent etre utilisees comme soin de protection 
25 solaire. 

Exemple 5 : Perles contenant un pigment 



Composition : 

30 - Huile de paraffine 69 g 

- Paraffine 15 g 

- Noir de carbone 8 g 

- Talc 8 g 



35 Mode operatoire : 

Le mode operatoire reste identique a celui decrit dans Fexemple 1, excepte la concentration en 
carbopol Ultrez 10 dont la concentration est ramenee a 1,1 % dans cet exemple et la vitesse 
d'agitation de Fhelice tripale qui est ici de 400 tours/min.. Les perles chargees en pigments 
amsi obtenues ont une taille de 25 micrometres et peuvent etre utilisees dans Findustrie de 
40 Fencre, des teintures et des peintures. 

Exemple 6 : Perles chargees en erythromycine 



Composition : 

45 - Paraffine 64 g 

- Huile de vaseline 18 g 

- Talc / 8 g 
-PEG. 300 4 g 

- Erythromycine base 4 g 

50 

Mode operatoire : 
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10 



15 



20 



Le mode operatoire reste identique a celui decrit dans l'exemple 1, excepte la concentration en 
carbopol Uhrez 10 dont la concentration est ramenee a 3,8. Les pedes chargees en 
erythromycin ainsi obtenues, ont une taille de 2 mm et peuvent etre utilisees pour les 
applications pharmaceutiques liees au traitement par antibiotherapie cutanee. 

Exemple 7 : Perles contenant des vitamines 

Composition : 

- Huile de palme 32 8 

- Huile d'arachide 10 g 

- Margarine 43 »8 g 

- Talc 1° 8 

- Vitamine E 0,5 g 

- Vitamine C 2 g 

- Conservateur 

0,2 g 

Mode operatoire : , t 

Le mode operatoire est identique a celui decrit dans l'exemple 1. Le gel de carbopol est 
remplace par une solution visqueuse a 2% de gomme de caroube. Les perles obtenues 
presentent une taille de 1 mm et peuvent etre utilisees comme complement alimentaire 
vitamine. 

Exemple 8 : Perles contenant des cellules 

25 Composition : 

- Paraffine 49 8 

- Huile de vaseline 6 g 

- Huile de palme 20 g 
_ Saccharomyces Cerevisiae dessique 20 g 

30 -Talc 5 S 

Mode operatoire : 

Le mode operatoire est identique a celui decrit dans Texemple 1. Les perles contenant des 
cellules presentent une taille de 1 mm. 

Exemple 9 : Preparation d'une formulation contenant des perles chargees en huiles essentielles 
pour obtenir un gel apaisant 

40 On prepare un gel ayant la composition suivante : 

- Carbopol Uhrez 10 0,15 g 

- Glycerine 4 8 

- Lanoline 4 S 

- Conservateur 0,3 g 
45 -Eau q.s.p. l°0g 

A temperature ambiante, on incorpore a 60 g de ce gel, sous agitation, 40 g de perles chargees 
en huiles essentielles obtenues selon Texemple 3. 

50 



35 



10 
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REVENPICATIONS 

5 

1/ Composition sous forme de melange solide hydrophobe, ne contenant pas d'eau ni de 
tensio-actifs, ni d'agents emulsionnants et caracterisee par le fait qu'elle comprend au moins 
une cire hydrophobe, une huile et du talc. 

10 21 Composition selon la revendication 1 caracterisee en ce que la temperature de fusion finale 
doit etre comprise entre 1 5°C et 70°C. 

3/ Composition selon les revendications 1 et 2 caracterisee en ce que Phuile utilisee est une 
huile choisie parmi les huiles minerales, les huiles synthetiques, les huiles siliconees, les huiles 
15 fluorees, les huiles vegetales ou leur melange. 

4/ Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracterisee en ce que la cire 
hydrophobe est choisie parmi 

- la cire de paraffine 
20 - la cire de Carnauba 

- la cire de Candellila 

- la cire d' Alfa 

- P ozokerite 

- les cires vegetales comme la cire d'olivier, la cire de riz, la cire de jojoba hydrogenee ou les 
25 cires absolues de fleurs 

- les cires d'abeilles et cires d'abeilles modifiees 
ou leur melange 

5/ Composition selon les revendications 3 et 4, caracterisee en ce que Phuile est une huile de 
30 paraffine et la cire est une cire de paraffine. 

6/ Composition selon Pune quelconque des revendications 1 a 5, caracterisee par la presence 
d'huile de silicone, de polyoxyethylene glycol 300 et de silice comme adjuvants. 

35 7/ Precede pour la preparation de pedes de forme spherique consistant en une matrice lipidique 
hydrophobe de point de fusion compris entre 15°C et 70°C, pouvant contenir au moins un 
composant actif, ledit procede comprenant les etapes suivantes : 

- le melange des differents composants et principes actifs est realise a chaud a 2°C ou 3°C au 
dessus du point de fusion du compose presentant le point de fusion le phis eleve. 

40 - la dispersion par injection sous agitation du melange dans un gel prealablement porte a la 
meme temperature que le melange, avec lequel il est non miscible, de viscosite suffisamment 
elevee pour figer la dispersion des pedes formees. 

- Parret de Pagitation des la fin de Pinjection et refroidissement de la dispersion sous la 
temperature de solidification des pedes. 

45 - la recuperation et le lavage des pedes. 

8/ Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que Paddition du melange est realisee par 
injection sous agitation a la partie inferieure du recipent contenant le gel. 
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91 Precede selon les revendications 7 et 8, caracterise en ce que 1'agitation du gel lors de 
l'injection, est obtenue a l'aide d'une pale equipee d'une ancre et d'une pale coaxiale equipee 
d'une helice. 

5 10/ Procede selon les revendications 7 a 9, caracterise en ce que le gel est prepare a partir 
d'agents gelifiants choisis parmi les polymeres carboxyvinyliques tels que les caibopois, les 
carraghenanes, les epaississants et gelifiants polysaccharidiques comme les xanthanes, les 
gommes de guar et de caroube, les alginates, les derives de cellulose, les pectines, l'agar. 

10 11/ Procede selon les revendications 7 a 10, caracterise en ce que le gel presente une 
concentration en agent gelifiant comprise entre 0,1 % et 50 % en poids par rapport au poids 
total de gel. 

12/ Perles caracterisees en ce qu'elles sont preparees selon les procedes des revendications 7 a 
15 11. 

13/ Perles caracterisees en ce qu'elles sont preparees a partir d'une composition de Tune 
quelconque des revendications 1 a 6. 

20 14/ Perles selon les revendications 12 et 13, caracterisees en ce que leur taille est comprise 
entre 1 et 10000 fim. 

15/ Perles selon Tune quelconque des revendications 12 a 14, caracterisees en ce qu'elles 
contiennent un ou plusieurs composants actifs cosmetiques ou pharmaceutiques solubles ou 
25 non dans les perles. 

16/ Perles selon 1'une quelconque des revendications 12 a 15, caracterisees en ce qu'elles 

contiennent au moins un composant actif cosmetique ou pharmaceutique choisi parmi : 

les vitamines ou provitamines A, B, C, D, E, PP et leurs esters, les hydratants, la melanine, les 

30 carotenoides, les substances anti-radicalaires, les hydroxyacides, les antiseptiques, les 
antiacneiques, les antipelliculaires, les filtres U.V., les keratolytiques tels que l'acide salicylique 
et ses sels, les molecules agissant sur la pigmentation, sur Pinflammation, les agents emollients 
tels que les esters gras, les substituts ou constituants du sebum, les extrahs biologiques, les 
colorants du cheveu, les antiperspirants, les molecules capables de pieger les odeurs et aromes, 

35 les molecules dites amincissantes. D'autres composants peuvent etre incorpores dans les 
pedes, comme les charges adoucissantes ou lubrifiantes pour la peau tels que le talc, le kaolin, 
le mica, les nanotitanes, les poudres de microbilles polymeriques de polyamides ou au contraire 
les poudres destinees a Fabrasion a partir de particules de silices ou d'origine polymerique ou 
d'origine vegetale, les conservateurs, les antioxydants, les colorants et pigments ainsi que des 

40 agents matifiants comme par exemple le carbonate de magnesium, 1'amidon, la poudre de zinc, 
l'oxyde de zinc, les microbilles siliconees, des microparticules ou des microcapsules, des 
systemes vecteurs ou matriciels contenant des principes actifs, des cellules et organites 
celhilaires, les antibiotiques, les hormones et derives, la nicotine, les antihistaminiques, les anti- 
inflammatoires steroidiens et non steroidiens, les agents antiallergiques, les anesthesiques 

45 locaux, les vasodilatators, les antiviraux, les anticorps et molecules agissant sur le systeme 
immunitaire. 

17/ Perles selon Tune quelconque des revendications 12 a 14, caracterisees en ce qu'elles 
contiennent un pigment utilise pour la preparation des encres, des peintures et des temtures. 

50 
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18/ Perles selon la revendication 12, caracterisees en ce qu'elles contiennent des composants 
autorises pour les applications agro-alimentaires. 

19/ Composition cosmetique ou dermo-pharmaceutique caracterisee par le fait qu'elle contient 
5 en suspension dans la phase continue, des perles selon Tune quelconque des revendications 12 
a 18. 

10 
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